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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft Haarbehandiungspraparate auf der Basis von Schichtsllikaten und Tensiden. 
An Haarbehandiungspraparate Oder Haarbehandlungsmittel werden eine Reihe von Anforderungen 
gesteilt. Neben den ubilchen Anforderungen, namlich der Vertraglichkeit mit dem Haar und der Kopfhaut 
sowie dem Reinigungsvermogen fur verschiedene Verunreinigungen einschL des Fettens von Haaren, 
5 stnd dies Insbesondere die Verminderung der Spllss-Rate, die Erniedrigung der elektrostatischen 
Aufladung, das Konditionieren und Avivieren der Haare ohne beiastend zu wirken sowie eine Verbesse- 
rung der Frisierbarkeit und insbesondere der NaSkammbarkeit. 

Die Splissbiidung hangt stark davon ab, wie sehr slch Haare verheddern konnen und beim 
, anschlieBenden Kammen nnechanisch verietzt werden. Angaben zur Spliss-Bildung finden slch in den 
10 Veroffentlichungen von D.W. Cannell-, « Split ends and their repair*, Cosmetics and Toiletries 94, 29 
(Marz 1979) und JA Swift and A.C. Brown, JSCC23, 695 (1972) und JSCC2e, 289-297 (1975). 

Produkte, die entscheidend die SpllBrate erniedrlgen. wIe z. B. quaternierte Ammo- 
niumverbindungen, die mindestens eine langere hydrophoblerende Kohlenwasserstoffkette aufweisen, 
wirken bei mehrmaiiger Anwendung auf das Haar stark beiastend. 
15 Alle bekannten Avivagemittel, die aus anionentensidhaltigen Mischungen aufziehen (meist qua- 
ternierte Polymere bzw. Polykondensate), erhohen die elektrostatische Aufladung von Haaren. Daruber 
hinaus vermindern stark avivierende Produkte die Reibung zwlschen den Fasern und wirken daher 
frisierverschlechternd. 

Quaternierte Ammoniumverbindungen, die die elektrostatische Aufladung vermindern, Ziehen aus 
20 anionentensidhaltigen Mischungen nicht auf Haar auf und wirken auGerdem haarbelastend. 

Die folgenden Verdffisntlichungen konnen bersplelhaft fCir die Verbesserung der NaBkammbarkeit 
durch quaternire Ammoniumverbindungen genannt \yerden : 

M. Breuer, G. X. Gikas und I. T. Smith « Physical chemistry of hair condition Cosmetics & Toiletries 
94, 29 (April 1979) ; M. L Garcia und J Diaz « CombabHity Measurements on Human Hair JSCC 27, 379 
25 (1976) ; J. M. Quack und A, K, Reng, « Quaternare Ammoniumverbindungen in der Kosmetik Parfume- 
rie und Kosmetik 56, 157 (1975). 

Aus den oben genannten Literaturstelien geht hervor, daB es bereits eine Reihe sehr wirksamer Mittel 
zur Verbesserung der NaBkammbarkelt gibt. 2u den wirksamsten Mittein zahlen Fette, Ole und/oder 
quaternierte Ammoniumverbindungen mit einer oder mehreren iangen hydrophoben Kohienwassarstoff- 
$0 ketten. Dieses Wirksubstanzen, die aus wassriger Mischung gut auf Haar aufziehen (sog. Naohbehand- 
lungsmittel) wirken aus tensldhaitigen Formuiierungen nicht Oder nur sehr schwach. Sle besitzen den 
Nachteil, Haare stark elektrostatisch aufzuladen. 

Aus der DE-OS 2461 918 slnd kosmetlsche Pr^parate bekannt die aus elnem Montmorillonit-Ton als 
, Wirkstoff, mindestens elnem die physiologische WIrkung des Tons erielchternden Hllfsstoff und ggfis. 
35 weiteren Zusatzstoffen bestehen. Als Montmorillonit-Ton werden Hectorit, Stevensit Oder vorzugswelse 
Ghassoulit genannt. Als Hiifsstoffe werden Netzmittel wIe anionische Netzmittel, z. B, Natrlumlauryh 
schwefelsaureester oder Kondensationsprodukte einer Fettsaure mit Methyltaurin bzw. Fettsaure oder 
ein essentielles Oi genannt. Als Zusatzstoffe werden Losungsmittel, Wasser, Meersaiz, verschiedene Ole, 
Teer, Schwefel, Formaldehyd und verschiedene Duftstoffe genannt Die Beispiele betreffen Waschmittel 
40 fur normales Haar, Masken fijr fette Haut mit Neigung zu Akne und Spezialseifen fQr fette Haut und 
Tollettenselfe fur normale Haut 

Die vorliegende Erfindung stellt slch die Aufgabe, ein Haarbehandlungspraparat zu schaffen» das die 
SpllBrate mindert, die elektrostatische Aufladung der Haare erniedrigt die NaBkammbarkelt verbessert, 
konditloniert und avrvlert ohne beiastend zu wirken und unter Reinigung des Haares die Frisierbarkeit 
45 erhdht. 

Gelost wird diese Aufgabe durch die Zurverfugungstellung des erflndungsgemassen Haarbehand- 
lungspraparates auf der Basis von Schichtsllikaten und Tensiden und sein Herstellungsverfahren. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Haarbehandlungspraparat auf der Basis von Schichtsidkaten und 
Tensiden, das dadurch gekennzeichnet ist daB es Schichtsilikate enthait, die vorher mit 20 bis 40 Gew.-% 
50 (bezogen auf wasserfreles Schiohtsiiikat) Tensiden vom anionischen, nichtiontschen und/oder zwitterlo- 
nischen Typ beiaden worden slnd, wobei das Schichtsiilkat eine Dreischichtstruktur aufweist, in Wasser 
quellbar ist eine Ladungsdichte bezuglich (Si, Al)40io-Strukturelnheiten von 0,25 bis 0,5 negativen 
Ladungseinhelten aufweist und in der Octaederschicht uberwiegend Aluminium und/oder Magnesium 
enthait. 

55 Gegenstand der Erfindung ist ferner ein Verfahren zur Herstellung der vorstehend beschrlebenen 
Haarbehandiungspraparate, bei denen Schichtsilikate der genannten Art zu 5 bis 10 Gew.-% in Wasser 
eingeruhrt und nach einigen Stunden Quelldauer zentrifugiert und afagetrennt werden, worauf sie mit den 
Tensiden der genannten Art bei Temperaturen von 40 bis 70 °C beiaden werden, Indem man die flussigen 
Tenside der auf die angegebenen Temperaturen enwarmten Schichtsllikat-Aufschlammung zugibt, ggfls. 

60 noch eine Weile ruhrt, den Feststoff abtrennt und danach mit ubiichen Formulierungsbestandteilen zur 
Herstellung von Haarbehandlungspraparaten mischt 

Uberraschenderweise zelgen die erflndungsgemassen Haarbehandiungspraparate, die die bestimm- 
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ten, vorher mit bestimmten Tensiden beiadenen Schichtsifikate enthalten. die oben geschilderten 
Nachteile der Haarbehandlungsmittel des Standes der Technik nicht sondern zeigen eine wesentliche 
Verbesserung der NaSkammbarkelt, eine starke Verminderung der elektrostatischen Aufladung der 
Haare, eine Verringerung der SpllBrate sowie eine bessere Frislerbarkelt und eine verbesserte Konditio- 
5 nierbarkeit und AvivteriDarkeJt. 

Bisher gab es keine Haarbehandlungsmittel, die dlie genannten Wirkungen mit Hilfe eines einzigen 
Wirkstoffes erzlelten und es 1st voliig uberraschend, daB ein auf nur einem Wtrkstoff beruiiendes 
Haarbehandlungspraparat die Kombinatlon der erwOnsciiten Effekte bewirkt. 
. !m Foigenden warden die erftndungsgemass geeigneten Schichtsilikate und Tenside beschrieben. 

10 In den Schichtsillkaten llegt das Silikat wie bezeichnet ais Schicht vor. Jeder Silikat-Tetraeder 
(SiO^)^ ist Qber Sauerstoffbrucken mit drei anderen Siiikat-Tetraedern zweidimensional zu Slattern der 
ailgemeinen Zusammensetzung (SiaOsjn^" vernetzt, ist daruber hinaus jedoch bis auf wenlge mineral!- 
sche Ausnalimen jeweils noch uber die vierte Sauerstoffbrucke mit einem octaedrisch koordinierten 
Metallatom verknupft. Auch diese Octaeder, in denen die metallischen Zentralatome von je 6 Sauerstoff- 

15 Atomen (uberwlegend aus Hydroxylgruppen) umgeben sind, bilden typische Schichten. Durch dieses 
Strukturprinzip konnen je eine Tetraeder- und Octaederschlcht zu einer Doppelschicht angeordnet sein, 
vermogen die zwisclien zwei Tetraedersclnicliten liegenden Octaederschiciiten jedocii auch mit ersteren 
sog. Dreischiciitpakete zu bilden. Zwisclien dlesen Zwei- bzw, Dreischiciitpaketen liegen Wasser- 
Zwischensciiichten. Mineralische Vertreter der beiden Strukturtypen werden entsprechend Zweischicht- 

20 bzw, Dreisclilchtminerale genannt. 

Bei ausschliefJIiciiem Vorliegen beispielsweise von Aluminium-Zentralatomen in der Octaederscliicfit 
als reine * Hydrargillit-Scliicht » wurde sich eine idealisierte Bruttozusammensetzung des (wasserhaiti- 
gen) Scliichtsillkats von « Al2(OH)2(Si40io) • nHgO » ergeben. Ein derartiges Idealisiertes Scliichtslllkat 
ware fur die Erflndung wegen seiner Ladungsverhaltnisse jedoch ungeeignet 

25 Charakteristisch fijr die erfindungsgemass eingesetzten Schlchtsllikate ist, daB die Zentralatome in 
der Octaeder-Schicht isomorph substitulert sind, Aluminium^* beispielsweise durch Mg2+, Fe^* 
und/oder andere, bevorzugt zwelwertlge MetalWonen. Sllicium in der Tetraederschicht ist in gerlngerem 
Umfang substitulert, nahezu aus$chlieI3lich durch Aluminium. Hleraus resultiert in Abhangigkeit von Art 
und Umfang der isomorphen Substitution eine Ladungsdifferenz. Die Oberflachen der Schichtsiiikate 

30 sind somit negativ geladen. Diese Ladungsdifferenzen werden ausgeglichen durch Alkali- und/oder 
Erdalkaii-lonen ; diese befinden sich zwischen den Schichten, sind in der Wasserzwischenschicht 
solvatisiert, austauschbar und somit Trager des Katlonenaustauschvermogens dieser MIneralklasse. 

Die allgemeine Bruttozusammensetzung (queilungsfahiger) Dreischichtsiiikate lasst sich daher 
formulleren als 
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starres, negativ geladenes Sghichtpaket 
Wasser> in der Zwischenschicht 
ausiauschfahige Kationen 



M^"*" sind hierin 'dle austauschfahigen Kationen der Wertlgkeit z, 

45 Me^-^ und Me^"^ die zwei- und dreiwertlgen Kationen In der Octaederschicht ; die Werte fur x und y 
sind fur die resultierende Gesamtladung charakteristische Besetzungszahlen. Eine derartige 
Summenformel wird beispieisweise bei- A. Weiss und G. Lagaiy, Kollold-Z. und Z. fur Poiymere, 216, 217, 
365-361 (1967), S. 360, venA^endet. Bei bestimmten Schichtsilikat-Typen kann die Hydroxyigruppe dabei 
durch Fluorld substitulert sein (Hectorit). 

50 Die Sillkatschichten sind nicht unbegrenzt gro8 ; die Schichtsiiikate bilden uberwlegend kleine 
Partikel. oft mit blattchenformiger Struktur bei einem Durchmesser von allenfalls einigen MIkrometern. 
An den Karrten dieser Blatter treten positive und negative Ladungen auf, da die oben beschriebenen 
Sauerstoffbrucken gebrochen sind, Wahrend die negativen Ladungen (durch die beweglichen Kationen) 
neutraiisiert werden, bieiben die positiven i^dungen im Nahbereich bestehen und fuhren an den Kanten 

55 zu einer positiven Gesamtladung. Durch Kanten-ZFIachenbindungen vermogen derartige Schichtsiiikate 
Geruststrukturen In Form von « Kartenhausern ^ aufzubauen. HIerdurch lassen sich auch die besonderen 
rheologischen Eigenschaften gequollener Schichtsiiikate erkiaren, namlich die Verdtckungs- und 
Thixotropierungswirkung, 

Infoige der verschiedenen Anordnungsmogiichkeiten von Tetraeder- und Octaederschichten, unter- 

60 schiedlicher Zentralatome in den Octaederschichten und insbesondere auch infoige der vieifaltigen 
Substltutionsmoglichkeiten ist die Variationsbreite der Schichtsiiikate auSerordentlich groS* Die in der 
Erdrlnde verbrelteten Schichtsiiikate unterscheiden sich daher je nach Lagerstatte auch bei gteichem 
Mineraltyp noch erhebiich. 

Fur den Einsatz in der vorliegenden Erflndung sind aile solche Dreischlchtminerale geeignet, die 

65 definierte Ladungsdichten auf der Schichtoberflache sowie Ladungsdifferenzen zwischen Schich- 



3 



0 099 987 



5 



tobertlache und Abbruchkante aufweisen und die welter unten aufgefuhrten Tensid-Typen adsorbtlv zu 
binden vermogen. 

^ Als MaB fur die Ladungsdichte der Sohichtsilikate iasst slch eine Schichtladung (x + y h- z) ais 
Uberschu^ladung einer (Si, A!)40io" Baueinhelt gemass. 



defmieren und aus der vollstandigen chemischen Analyse oder'nach anderen Methoden ermittetn. 

10 M""^ sind hierin die austauschfahlgen Kationen der Wertigkeit n, ' 

Me3+, Me^-^ und Me-^ Kationen in der Octaederschicht ; x, y und z sind die fur die resultierende 
Gesamtladung wichtigen Besetzungszahien (vgl. hierzu G. Lagaly und A. Weiss, Kollold-Z. u, 2. Polymere 
237, 266-273, (1969), S, 268). 

Diese Schichtladung (x + y + z) betragt in den fur die erflndungsgemassen Haarbehandlungspripara- 

15 ten verwendenden Schichtsilikaten etwa .0.25 bis 0,5 negative Ladungselnheiten pro (Si, Af)40io- 
Struktureinheit Dementsprechend sind fiirdie erflndungsgemassen Anwendungen die Drelschichtsiiika- 
te der Montmorillonit-Qruppe und von diesen insbesondere solche mit hohem-Aluminiumgehalt von 10- 
20 Gew.-% Oder Magnesiumgehalt von 20 bis 30 Qew.-%, bezogen auf das trockene Schlchtsillkat, 
besonders gut geeignet Montmorrllonft und Hectorit sind gangige und weit verbreitete Vertreter dieses 

20 Mineral- und Ladungstyps und daher wirtschaftlich einzusetzen* 

Wie eingangs erwahnt und in den dort genannten Literaturstellen ausgefuhrt, lassen sich die 
beweglichen Kationen in den Wasserzwischenschichten auch durch quaternare Ammonium-lonen mit 
langen organlschen Resten austauschen. In Abhangigkelt von den Schichtsilikattypen und dem Aufbau 
des Ammoniumions (insbesondere der Kettenlangenverteitung) tritt dann eine intramolekulare Queilung 

25 auf. wodurch das durch Beladung mit quaternaren Ammoniumionen organophylierte Schichtsilikat in 
geeigneten Losungsmittein dann als Verdickungsmittel wirkt. Diese Produkte haben die genannten 
Nachteile. 

Die fur die erflndungsgemassen Haarbehandlungspraparate verwendeten beladenen Schichtsllikate 
sind jedoch von vollig anderem Typ. Sie werden nicht Qber Kationenaustausch erhalten, sondern durch 

30 adsorbtive Aniagerung spezieller Tenside an die genannten bestimmten Schichtsilikate. Dement- 
sprechend weisen die fur die erflndungsgemassen Haarbehandlungspraparate geeigneten Anlagerungs- 
produkte nicht typischerweise ein Quell- und Thixotropierungsvermogen auf. 

Dies unterscheldet die fur die erfindungsgemassen Haarbehandlungspraparate verwendeten 
tensidbeladenen Schichtsilikate ganz wesentilch von den bisherigen technlschen Anwendungen von 

35 Schichtsilikaten, bei denen zumlndest eine der folgenden Substanzeigenschaften-Kationenaustau- 
schvermogen, Queilvermogen, Verdickungsvermogen, Thixotroplerungsvermogenausgenutzt wird. 

ErfindungsgemaB elgnen sich zur Beladung der bestimmten Schichtsilikate Tenside vom anioni- 
schen, nichtionischen und/oder zwitterionischen Typ. Derartige Aniontenside sind z. B. die Alkali- und 
Ammonlumsaize von z. B. Alkylsulfaten mit 8-18 Kohlenstoffatomen, Alkylpolyglykolethersulfaten mit 8- 

40 18 Kohlenstoffatomen in der Alkylgruppe und 1-6 Qlykolethergruppen im Molekul, Alkylphenolpolyglyko- 
lethersulfaten mit 8-12 Kohlenstoffatomen in der Alkylgruppe und 1-6 Glykolethergruppen im Molekul, 
Fettsaurealkylolamid- und Fettsaureafkyloiamidpolyglykolether-suifaten, sulfatlerten Fettsauremonogly- 
cerlden, primaren und sekundaren Alkansulfonaten, Aiken- und Hydroxyalkansulfonaten mit 10-20 
Kohlenstoffatomen, Sulfobernsteinsaure-monoalkylestern mit 8-18 Kohlenstoffatomen in der Alkylgruppe 

45 Oder Dialkyiestern mit 6-10 Kohlenstoffatomen in der Alkylgruppe, a-Sulfofettsaureniedrigalkylestern, 
Fettsauren, Alkyipolygiykolethercarbonsauren mit 8-18 Kohlenstoffen Im Alkylrest und 2-6 Polygiyko- 
iethergruppen Im Molekul, Acylsarkosinen, Acyitauriden und Acylisethionaten mit 8-18 Kohlenstoffato- 
men in der Acylgruppe, primaren und sekundaren Alkylphosphaten und Alkylpolyglykoletherphosphaten 
mit 8-18 Kohlenstoffatomen in der Alkylgruppe und 1-10 Polygiykoiethergruppen im Molekul. 

50 Geeignete nichtionogene Tenside sind z. B. die Aniagerungsprodukte von 4-40. vorzugsweise 4-20 
Mol Ethylenoxid an Fettaikohoie, Fettsauren und Fettamine mit 8-18 Kohlenstoffatomen, an Alkylphenole 
mit 8-12 Kohlenstoffatomen Im Alkylrest, an Fettsiureamlde and Fettsaurealkylolamfde, Fettsaure-mono- 
oder -diglyceride und an Sorbltanfettsaureester. Welterhin sind auch seiche Aniagerungsprodukte 
geeignet, die neben dem Ethylenoxid auch 1-10 Mol Propyienoxid angelagert enthaiten. Geeignet sind 

55 schlieSiich auch die wasseridslichen. 20-250 Ethyienglykolethergruppen und 10-100 Propyiengiykole- 
thergruppen enthaltenden Aniagerungsprodukte von.Ethyienoxld and Polypropyiengiykole,Aikyiendiamin- 
polypropylengiykol und Alkylpolypropylenglykol mit 1-10 Kohlenstoffatomen in der Alkyikette sowie 
Aminoxide und Sulfoxide mit 8-18 Kohlenstoffatomen im MolekuL 

Geeignete zwitterionische Tenside sind z. B. Alkylbetaine, Alkylamidopropyi-betaine, Alkylimidazoii- 

60 niumbetaine, Alkylaminocarbonsauren mit jeweils 8-18 Kohlenstoffatomen in der Alkylgruppe. Beispiele 
fur solche zwitterionischen Tenside sind z, B. Kokosalkyldimethylaminoessigsaure. Kokosalkylamidopro- 
pyi-dimethylaminoesslgsaure Oder N-Hydroxyethyl-N-kokosalkylamidoethy!-gIycin. 

Bei der Herstellung der in den erfindungsgemassen Haarbehandlungspraparaten enthaltenen 
tensidbeladenen Dreischichtsiiikaten kann wie folgt vorgegangen werden ; 

65 Als preiswerte Dreischichtsllikate konnen marktgangige Aktivbentonite venivendet werden ; diese 
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enthalten erJiebliche Mengen yontmorillonit sowie unterschiedllche Mengen an Begleltminerailen. Je 
nach Aktlvbentonit-Qualitat mussen diese Begleltmineralien — insbesondere wenn es slch dabei um 
nicht quellfahlge Minerale wie beispieisweise Quarz oder Feldspat handelt — weitgehend entfernt 
werden, da sie anwendungstechnisch storen. Die unerwunschten Begleitmineraflen mussen bis auf einen 

5 Antell von weniger als 5 %, vorzugsweise von weniger als 1 %, entfernt werden, Eine solche Abtrennung 
der verunreinlgenden Stoffe iaBt sich trocken tiber Windsichtung (gegebenenfalls sogar uber Slebung) 
dann vomehmen, wenn diese Begleltminerale hohe Dichte oder groBe Partikeidurchmesser aufwelsen. 
Technlsch bevorzugt 1st jedoch eine Separation der storenden-Nebenbestandteile durch Zentrifugatlon 
einer Aufschiammung. Hierzu wird das naturiiche SchichtsHikat etwa zu 5-10 Gew.-% in Wasser elngeruhrt 

10 und nach einigen Stunden Quelldauer zentrifugiert. Durch Zentrifugatlon bei geelgneter Drehzahl 
(abhangig vom Zentrifugentyp) IaBt sich eine nahezu ausschiieSlich gequollenes Schichtsilikat ent- 
haitende Suspension erhaiten; die Mineraiischen Nelaenbestandteiie bleiben zuruck und werden 
verworfen. Diese zentrifugierte Suspension kann dann dtrekt zur Beiadung mit Tensiden ven/vendet 
werden. 

75 Diese Beiadung kann prinzipiell zwar im gesamten Temperaturbereich vorgenommen werden, in dem 
sich die Komponenten handhaben iassen (ca. 0 bis 100 °C). Zweckmassig ist fur die Beiadung jedoch ein 
Temperaturbereich von 40 bis 70 °C, weil in diesem besonders homogene Produkte anfallen. Flussige 
Tenside konnen als solche der vorgeiegten Schichtsilikataufschlammung zugefugt werden, pastbse oder 
gar feste werden — falls sie nicht in Wasser sehr gut verteilbar sind — zweckmassigerweise zunachst mit 

20 einer geringen Menge Losungsmittel (beispieisweise Ethanol oder Isopropanol) geiost oder zumindest 
angeldst 

Die auf 40 bis 70 ''C aufgeheizte Schlchtsilikat-Aufschlammung wird in einem offenen Kessel 
vorgeiegt, die f IQssige, ggfls. erwarmte Tensidkomponente wird innerhalb weniger Minuten zugefQgt. Zur 
Homogenisterung des Reaktionsprodukts wird noch ca. 30 Minuten unter Beibehaitung der Re- 

25 aktionstemperatur weiter geruhrt. der Feststoff abgetrennt und dann entweder direkt eingearbeltet oder 
aider zunachst weiter aufgearbeitet. 

Die Abtrennung des festen Beladungsprodukts kann Qber Zentrifugatlon, einfacher jedoch meist 
uber Filtration, vorgenommen werden. Das Beladungsprodukt wird (beispieisweise auf der Filternutsche) 
mit Wasser gewaschen und kann als Feuchtprodukt in dieser Form direkt eingesetzt werden. Es Ist auch 

30 moglich, eine sich anschlieBende Trocknung, Zerkleinerung und/oder Sortierung der Partikel nach 
Dichte Oder GroBe durch Windsichtung bzw. Slebung durchzufuhren. 

Die optimale Menge Tensid bezogen auf Schichtsilikat in der Aufschiammung ist in starkem Ma8e 
vom Schichtslllkat-Typ und Tensid-Typ abhangig. Keinesfails sollte mehr Tensid zugefugt werden als vom 
Schichtsilikat sorbiert wird (auBer wenn es sich um eine In der Gesamtrezeptur nicht storende 

35 Komponente handelt) ; das Austragen des uberschussigen Tensids ist dann mit zusatzlichem Aufwand 
verbunden. Bei zu niedrigem Tensidzusatz wird dagegen « Kapazltat » verschenkt. Zweckmassigerweise 
bieibt man also mit der zugefugten Tensidmenge knapp unterhalb des Adsorptlonsmaximums, welches 
durch Einzeiversuche rasch zu bestimmen ist. Bei den gangigen und fiir die Erfindung Infrage 
kommenden Tensiden sind dies IVIengen von etwa 20 bis 40 Gew.-% Tensid, bezogen auf wasserfreies 

40 Schichtsilikat. 

Die erhaltenen erfindungsgemass beiadenen Schichtsilikate konnen als Pulver, also als 100%ige 
Ware, Verwendung finden, oder mit unterschiedlichen Hilfs- bzw. Wirkstoffen, die allgemein bekannt 
sind, zur Herstellung von beispieisweise Shampoos gemischt werden. 

Die erfindungsgemassen Haarbehandlungspraparate wirken relbungsvermindernd und erniedrigen 
4S die elektrostatische Aufladung der Haare. Damit zusammenhangend werden die Haare weniger leicht an 
den Spitzen gesplisst oder abrasiv geschadigt. Weiterhin werden die NaBkammbarkeit sowie die 
Frisierbarkeit verbessert. 

Ein wesentilches Merkmal der erfindungsgemassen Haarbehandlungspraparate ist darin zu sehen, 
daB sie im Qegensatz zum Stand der Technik bestlmmte Schichtsilikate enthalten, die vorher oder 

50 zunachst mit bestimmten Tensiden beladen worden sind, i:>as heisst, daB erhebllche Unterschiede sowohi 
im chemischen Verhaften als auch bei der Anwendung auttreten, wo man^ einerseits erfindungsgemass 
bestlmmte Schichtsilikate zuerst mit bestimmten Tensiden beladt und dann daraus unter Mischen mit 
ubiichen Bestandteilen ein Shampoo hersteiit oder wenn man Schichtsilikate, Natriumlaurylschwefelsau- 
reester, also ein Tensid, und ubilche Bestandtetle zusammen gleichzeitig zur Herstellung eines Shampoo 

55 verarbeitet. 

Zwlschen dem bioBen Zusammenruhren yon Tensiden und unbehandeiten Schichtsilikaten in ein 
Shampoo einerseits (Stand der Technik) und dem Einrtihren eines erfindungsgemass beiadenen 
Produkts in ein Shampoo andererseits bestehen in chemischer sowie anwendungstechnischer HInsicht 
Unterschiede. wie aus Folgendem hervorgeht. 

60 Vergllchen wurde ein erfindungsgemass beladenes Produkt mit dem Produkt, das nach Beispiel 2 der 
DE-OS 24 51 918 erhaiten wurde. 

Separiert man die sflikatischen (wasserunloslichen) Anteile in beiden Fallen aus dem Shampoo, so 
unterschelden sich die erhaltene Feststoffe schon chemlsch erhebllch voneinander. Das 
erfindungsgemass beladene Produkt erhalt man nach Abtrennung praktisch unverandert zuruck ; es 

65 enthalt unverandert Beladungsprodukt in einer GroBenordnung von 20 bis 40 Gew.-% entsprechend der 
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nachfolgenden Tabelle,2, d. h. etnert Anted an Kohlenstoff von 8% und dariiber. 

Das in ein Shampoo direkt eingeruhrte unbeiadene Schlchtslllkat dagegen beladt sich zwar dabei mit 
den vefBChiedenen Shampoo-Bestandteilen, die hier quasi mitelnander « konkurrieren diese Beiadung 
hat jedoch einen wesentlich geringeren Umfang als beim erfindungsgemassen beladenen Produkt. In 
$ Nacharbeltung des Beispieis 2 der DE-OS 24 61 918 (NaCI anstelle von Meerzalz) wurde bei Verwendung 
des synthetlschen Hectorits als Schlchtsilikat-Komponente und Texapon N25 bzw. Texapon NT als 
Tensidkomponente nur eine Beiadung enteprechend 1 .1 % C bzw. 4.1 % C erzielt, wahrend gemiss Tabelle 
2, Ifd. Nummer 7 und 8 Beladungen von 15,0 bzw. 11,2 % C erzielt wurden. Daraus stnd die chemischen 
Unterschiede ganz eindeutig zu sehen. 

10 Daruber hinaus quellen die in den erfindungsgemassen Haarbehandlungspraparaten enthaltenen 
beladenen Schichtsilikate nicht mehr, was ein wichtiges Kriterium ist, und fuhren daher bei einer 
Einarbeitung in Shampoos nicht zu starker (Nach) Verdickung. Dies Ist jedoch bei Einruhren von 
unbeladenen Schichtsillkaten bekanntlich der Fall. Ferner bewlrken die bereits beladenen Produkte keine 
— abtragliche — Fixierung und damit Unwlrksammachung von Parfumbestandtellen der Shampoos und 

15 fuhren nicht zu Unvertraglichkeiten mit hydrophilen und/oder oleophilen Shampoo-Bestandtellen wie 
.Emulgatoren und Hilfsstoffen. 

Die Erfindung wird nachstehend dutch die folgenden Beispiele, anwendungstechnlschen Prufungen 
und Formulierungsbeispiele welter erlSutert. 

20 Beispieie 

fur die Beispieie wurden drei naturliche marktgangige Schichtsilikate unterschledlicher Herkunft 
und Zusammensetzung sowie ein synthetisches Produkt verwendet ; die Schichtiadung (x + y + z) dieser 
Slllkate wurde nach A. Weiss und G. Lagaly, loc. cit. zu 0,3 bis 0.5 negativen Ladungseinheiten bestimmt 
25 1) ein hectoritahnliches gereinigtes Magnesiumsilikat mineraiischen Ursprungs der Firma Kronos- 
Titan mit der Bezeichnung « Bentone EW » (fur Produkt 1 und 2, Tabelle 2) ; 

2) ein feinvermahlener Aktivbentonit (mit Soda « aktivierter » naturiicher Montmorilionit) der Firma 
Erbsloh. der gemass Firmenangaben neben 80 bis 85 % Montmorilionit als mineralische Verunreini- 
gungen etwa 5 bis 7% Quarz, 5 bis 10% Glimmer und 3% Limonit aufwelst und sehr felnteillg ist 

30 (87 % < 2 i^m), tar Produkt 3 und 4, Tabelle 2) ; 

3) ein Hectorit aus nordamerlkanischer Grube (Firma Langer & Co.)i der jedoch etwa zur Halfte noch 
Calclt. Montmorilionit und andere Schichtsilikate aufwelst fur Produkt 5 und 6, Tabelle 2) ; 

4) ein synthetischer Hectorit hoher chemischer Reinheit fur Produkt 7 und 8, Tabelle 2). 

Die chemlsche Zusammensetzung dieser Schichtsilikate wurde rontgenfluoreszenzanalytisch 
35 bestimmt (Fluorgehalt titriert) und ist in Tabelle 1 zusammengefasst. 

Fur die Beiadung wurden Aufschlammungen der natiirlichen Schichtsilikate von jewells 5Gew.-% in 
entionisiertem kalten Wasser hergestellt und diese nach 6stundlger Quellzeit mit einer Filterzentrifuge 
(400 mm Durchmesser) mit 2700facher Erdbeschleunlgung zentrlfugiert. Nach erfolgter Separation der 
schweren Anteile enthielten die Aufschlammungen 3,0 % Aktivsubstanz bei Aktivbentonit, 3,5 % Aktivsub- 
40 stanz bei Bentone EW bzw. 2,4% Aktivsubstanz bei Hectorit. Der Aktlvsubstanzgehalt der Auf- 
schlammungen wurde anhand von Proben durch 12stundlges Trocknen Im Vakuumtrockenschrank bei 
120 °Q ermlttelt. FQr die Beladungen wurden diese zentrifuglerten Aufschlammungen ven^vendet. Im Falle 
des synthetlschen Hectorits bnauchten keine Nebenbestandteile separiert zu werden. Zur Beiadung 
wurden hierbel die 5%igen wSssrigen Aufschlammungen direkt ohne vorherige Zentrlfugierung ver- 
45 wendet 

Als Tenside wurden verwendet : 

Texap6n^f^>N 25 : Fettalkohoi (Ci2/i4)-polygiykolether {2E0)-sulfat, Natrlumsalz, ca. 28 % waschakti- 
ve Substanz. flussig (Produkte 1. 3, 5, 8, Tabelle 2) 

Texapon^^^NT : Fettalkohoi (Cia^ui-polyglykolether (2EO)-suifat-Trlethanolammoniumsalz, ca. 35 % 
50 waschaktlve Substanz, flussig (Produkte 2, 4, 6, 7, Tabelle 2). 

Herstelluhg der beladenen Produkte 

Jewells 1 kg der Schlchtslitkat-Aufschl§mmung wurde entsprechend ihres Aktivsubstanzgehalts mit 
55 gleicher Menge Tensid beladen, also mft 24 g Tensid bei naturiichem Hectorit, 35 g Tensid bei Bentone 
EW, 30 g Tensid bei Aktivbentonit bzw. 50 g Tensid bei synthetischem Hectorit Das Reaktionsgemisch 
wurde 30 Minuten bei 60 °C geruhrt, der Feststoff abfiltriert, mit jeweils ca. 3 1 entionisiertem Wasser 
gewaschen und 24 Stunden im Umlufttrockenschrank bei 70 ''C getrocknet. Die getrockneten Produkte 
wurden verrieben und mit einer Stiftmijhie vermahlen. Die Gluhverluste (nach 30 Minuten bei 800 '^C) und 
60 die mikroanaiytisch ermittelten Kohlenstoffgehalte der Produkte in Abhanglgkeit von Schlchtsilikat und 
Tensid konnen Tabelle 2 entnommen werden. 

Die erfindungsgemassen Haarbehandiungspraparate wurden verschiedenen anwendungstechnl- 
schen Prufungen Insbesondere auf NaBkimmbarkelt, elektrostatisches Verhalten sowie SplilB* 
bestandigkeit untenA^orfen. 

65 
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1. NaSkammbarkeit : 

Die KaBkammbarkelt kann genau und reproduzierbar quantltizlert werden — vgL dazu W. Newman, 
Q. L Cohen und C. Hayes, « A quantitative characterization of conabing », J. See. Cosm. Chem. 24, 773- 
5 782 (1973 ; M. L Garcia und 1 Diaz, « Combability measurements on Human Hair J. Soc.-Cosm. Chem., 
27, 379-398 (1978) ; A, M. Schwartz und D. C. Knowles, « Frictional effects in human hair J. Soc. Cosm. 
Chem. 14, 455-463 (1963) ; P. Busch und K. Thiele, « Elgendynamische Effekte an Haaren « Beitrage zur 
Methodik der Kammbarkeit », Arzt. Kosmetologie 9, 306-310 (1979). Bei der Bestimmung der NaBkamm- 
barkeit wird die Kraft gemessen, die von einer Kammschikane benotigt wird, um eine Haarstrahne 
10 bestlmmter Lange zu durchkammen. Die erfindungsgemassen tensidbeiadenen Sohichtslfikate wirken 
stark naBkammbarkeitsverbessernd und zeigen hohe NafJkammbarkeitsverbesserungen von 50% und 
niehr. 

Die Prutungen erfolgten an Haarstrahnen (dunkelbraun, jeweiis 3 g) der Spezlfikation European dark, 
Code No. 6 834, Firma Alkinco/Klugman, New York. Die Strahnen wurden 30 Minuten mit 6,5%iger 

75 Wasserstoffperoxid-Ldsung bet pH 9,4 blondiert, anschiieBend 30 Minuten mit 6%iger Thioglykolsaure 
bei pH 9,0 kaitgewellt und dann mit Texapon^*^* N26 gereinigt Hiernach erfolgte die Behandlung mit den 
erfindungsgemassen Produkten, weiche hier als Trockensubstanz (jeweiis 0,4 g Produkt pro Strahne) in 
die feuchten -Haarstrahnen (ca. 50 % Wasser) eingerieben wurde (Fingermassage). Nach 5 Minuten 
Einwirkzeit bei Raumtemperatur wurde mit kiarem Leitungswasser (20 °C) gespult. Die NaBkammbarkeit 

20 wurde an den handtuchgetrockneten Haaren mitteis einer Zug-Dehnungsapparatur bestimmt ; Methodik 
und Instrumentarium sind beschrieben (Busch und Thieie, Arztl. Kosmetologie 9, 305-310 (1979)). Es 
werden bei dieser Prufung Kraft/Weg-Werte ermittelt, die beim Durchkammen einer Haarstrahne mit Hllfe 
eines Kammsystems anfallen. Die Zuggeschwindigkeit der Maschine wurde auf 100 mm/Minute ein- 
gestellt. Ais Kamme dienten zwel im Abstand von 1,5 mm gegenstandig angeordnete Staubkamme. 

25 Blindwerte also Prufungen ohne Einreiben des erfindungsgemassen Produkts — erbringen 
NaBkammbarkeitswerte von 10 000 ± 799 mN. NaBkammbarkeitswerte in diesem Bereich werden auch 
gemessen. wenn die relnen Schichtslllkate Oder die Tenside ailein verwendet werden. 

2. Elektrostatische Aufladung : 

$0 

Zur Methode der Messung der eiektrostatischen Aufiadung vonj Haaren konnen die Angaben von G.:^ 
Biankenburg, V. He0 und D. Teasdale, Parfumerie und Kosmetik 62, 169 (1981) sowie A. C. Lunn und R, B 
Evans, J. Soc. Cosm. Chem. 28, 549 (1977) herangezogen werden. 

Zur Charakterisierung des eiektrostatischen Verhaltens wurden die Haarstrahnen getrocknet, in 

35 einem abgeschlossenen Prufraum bei 20 ^C und 16% relativer Luftfeuchtigkeit mit einer wie oben 
beschriebenen Apparatur 50 mal gekammt und das resuitierende Potential mit einem Voltmeter gegen 
Erde gemessen. Die so ermittelten Werte sind in Tabeile 2 aufgefuhrt. Blindproben ohne Einwirkung 
erfindungsgemasser Produkte erbringen hierbel Werte von r-130 ± 3 Volt. Auch hier fuhrt die 
Venft^endung der nicht erflndungsgemSB beladenen Schichtslllkate 1-4 Oder der Tenside ailein zu 

40 Potentlalen entsprechend den Blindwerten. Mit Produkt Nr. 3 (Beispiel 3 gemaB der Erflndung) wurde ein 
Potential von + 56 Volt, mit Produkt Nr. 4 (Beispiel 4 gemaB der Erflndung) von + 73 Volt gemessen. 

3. SpllBrate : 

45 Nicht zuietzt die gunstigen NaBkammbarkeiten und geringen eiektrostatischen Aufladungen, 
hervorgerufen durch die erfindungsgemassen Haarbehandlungspraparate, fuhren dazu, daB die abrasive 
Haarschadigung beim Kammen und die dadurch hervorgerufene SpiiBbildung auflerordentltch gering ist 
Die SpiiBrate wurde visuell (mikroskoplsch) durch Abzahlung bestimmt Die Bestfmmungen erfolgten 
Im AnschiuB an 3 000 Kammungen mit der beschriebenen Kammapparatur bei 40% relativer Luftfeuch- 

50 tigkeit. In Blindproben nach Anwendung der unbeladenen Schlchtsillkate Oder der schlchtsilikatfreien 
Tenside wurden SpllBwerte von 17 bis 20% erhalten. Mit Produkt Nr.3 (Tabelle 2) wurde eine SpiiBrate 
von 3,3 %. mit Produkt Nr. 4 (Tabeile 2) von nur 1,7 % erzielt. 



55 

(Slehe Tabeile I Seite 8 f.) 
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Anwendungsbeispiele 

1. Pulvemhampoo 

5 99,5 eew.-% Produkt 1 (Tabelle 2) 
0,5 Gew.-% Parfumol 

Die Hersteliung erfolgte durch AufdQsen des ParfOmols in einem Lodige-Mischer. 

10 2. Pufvershampoo 

60 Gew.-% Produkt 2 
49,5 Gew.-% Reisstarke 
0,5 Gew.-% Parfumol 

15 

Die pulverformigen Komponenten wurden in einem Lodige-Misoher vorgelegt und durchmlscht. 
Wihrend des Mischvorganges wurde das Parfumol aufgedust. 

3. Creme-Shampoo 

20 

20 Gew.-% Produkt 1 (Tabelle 2) 

30 Gew.-% Fettalkohol (Gi2/i4)-poiyglykolether (2E0)"Sulfat Na-Salz 28 %ig (Texapon N25) 

2 Gew.-% Kokosfettsaure (Cia-ishdiethanolamid (Comperlan KD) 

5 Gew.'-% Natriummyristat 
25 0,5 Qew.-% Parfumol 
42,5 Gew.-% Wasser 

Die Komponenten wurden in einem RuhrgefaB mit einem Pentrauiik-Ruhrwerk grundiich gemischt. 
Das Gemisch wurde danach 3 x uber einem Laborwalzenstulil (Hartporzellanwaizen) gefuhrt und 
30 homogenlsiert. 

Das fertlge Shampoo war von cremiger Konsistenz und zeigte eine VIskositm von 400 Pa-s (20 "C), 
gemessen mit einem Brookfieid Rotatlonsviskosimeter bei 5 UpM. 

4. Creme-Shampoo 

35 \ 
20 Gew.-% Produkt 5 (Tabelle 2) 

30 Gew.-% Fettalkoliol (Ci2/i4)-polyglykolether (2E0)-sulfat, Na-Salz 28 %ig (Texapon N25) 
10 Gew.-% Kokosalkylamidopropyl-dimethylaminoesslgsaure 30%lg (Dehyton K) 
5 Gew.-% Ethylenglykolstearat (30%lge Dispersion in Alkyletliersulfat) 
40 1 Qew.-% 2-Octyldodecanot 

1 Gew.-% Balsamol 
0,3 Gew.-% Parfumol. 

32,7 Qew.-% Wasser 

45 Die Hersteliung erfolgte wie in Beispiel 3. Das fertige Sliampoo war von cremiger Konsistenz und 
zeigte eine Viskositat von 340 Pa • s (20 Xi), gemessen mit einem Brookfleld-Rotattonsvlskoslmete bei 5 
UpM. 

5. Flusslges Shampoo 

50 

10 Gew,-% Produkt 7 (Tabelle 2) 

50 Gew.-% Fettalkohol (Ci2„4H3olygiykolether (2E0)-suIfat, Na»Saiz 28%ig (Texapon N25) 

2 Qew.-% Kokosfettsaurediethanolamid (Comperlan KD) 
0.5 Qew.-% Parfumol 

55 37,2 Gew.-% Wasser 
0,3 Gew.-% Kochsalz 

Die Komponenten werden miteinander unter Ruhren vermischt Das fertige Shampoo ist von 
schwach opakem Aussehen und weist eine VrskositM von 12 Pa • s (20 '^C) auf, gemessen mit dem 
60 Hoppler-Kugeifailviskoslmeter! 



PatentansprQche 

65 1. Haarbehandlungspraparat auf der Basis von Schichtsllikaten und Tensiden, dadurch gekenn- 
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zeichnet, daB es Schichtsilfkate enthalt, die vorher mil 20 bis 40 Gew.-%, bezogen auf wasserfreies 
Schtchtsilikat, Tensiden vom anionischen, nichtionischen und/oder zwitterionischen Typ beladen worden 
sind, wobei das Schichtsllikat eine Dreischichtstruktur aufweist, in Wasser quellbar ist, eine Ladungs- 
dichte bezuglich (SiAI)40io-Struktureinfielten von 0,25 bis 0,5 negativen Ladungseinhelten aufweist und 
5 in der Octaederschicht uberwiegend Aluminium und/oder Magnesium enthalt, 

2. Haarbehandlungspraparat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8 das Schichtsilikat aus 
der Gruppe Montmorlilonit, Bentonit, Hectorit und GhassouHt ausgewahit ist. 

3. Haarbehandlungspraparat nach Anspruchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Tensid ein 
Alkanolaminlauryiethersulfat ist das ggfis. mit Ethylenoxid modlflziert worden ist. 

10 4. Verfahren zur Herste!!ung von Haarbehandiungspraparaten nach Anspruchen 1-3, dadurch 
gekennzeichnet, daB man ein ggfls. von Nebenbestandtellen befreltes Schichtsilikat, wie in Anspruch 1 
definiert, zu 5 bis 10 Gew.-% in Wasser einruhrt, nacheinigen Stunden Quelldauer zentrifugiert, abtrennt 
und anschlJeSend bei 40 bis 70 mit einem f lussigen Tensid vom anionischen, nichtionischen und/oder 
zwitterionischen Typ beladt. wobei das Tensid in flussiger Form zur Schichtsilikataufschiammung 

15 gegeben, homogenisiert und dann der Feststoff abgetrennt und ggfis. mit Qblichen Bestandteiien von 
Haarbehandlungsmitteln vermischt wird. 

Claims 

20 1. A hair treatment preparation based on layer silicates and surfactants, characterized in that It 
contains layer silicates which have been charged with from 20 to 40% by weight, based on anhydrous 
layer silicate, of surfactants of the anionic, nonlonic and/or zwitter-lonic type, the layer silicate having a 
three-layer structure, being swellable in water, having a charge density in regard to (SiAl)40io structural 
units of from 0.25 to 0.5 negative charge units and predominantly containing aluminium and/or 

25 magnesium in the octahedral layer. 

2. A hair treatment preparation as claimed In Claim 1, characterized in that the layer silicate Is 
selected from the group comprising montmorillonite, bentonite, hectorite and ghassoulite. 

3. A hair treatment preparation as claimed in Claims 1 and 2, characterized In that the surfactant Is an 
alkanolamine laurylether sulfate optionally modified with ethylene oxide, 

30 4. A process for producing the hair treatment preparations claimed in Claims 1 to 3, characterized in 
that from 5 to 10% by weight of a layer silicate of the type defined in Claim 1 optionally freed from 
secondary constituents Is stirred into water, centrifuged after swelling for a few hours, separated off and 
then charged at 40 to 70 ®C with a liquid surfactant of the anionic, nonlonic and/or zwitterionic type, the 
surfactant being added in liquid form to the layer silicate suspension, homogenized and the solid 

35 subsequently separated off and optionally mixed with standard ingredients of hair treatment pre- 
parations. 



Revendicatlons 

40 

1. Preparation pour le traitement des cheveux a base de silicates et d'agents tensio-actifs, 
caracterlsee en ce qu'elle contient des silicates, qui ont ete charges prealablement de 20 a 40 % en polds, 
calcule sur le phyllosilicate anhydre, d'agents tenslo-actifs du type anionique, non ionique et/ou 
zwitterionique, ce silicate presentant une structure en trois couches, gonflant dans Teau, presentant une 

45 denslte de charge par rapport aux unites structu relies (SiAI)40^o 0,25 a 0,5 unites de charge negatives 
et contenant dans la couche octaedrique, principalement de i'aluminium et/ou du magnesium. 

2. Preparation suivant la revendication 1, caracterlsee en ce que le silicate est choisi dans le groupe 
forme par les montmorillonite, bentonite, hectorite et ghassoulite. 

3. Preparation Suivant I'une des revendications 1 et 2, caracterlsee en ce que I'agent tenslo-actif est 
50 un 6thersulfate d'alcanolaminelauryle, qui a ete eventuellement modifie avec de I'oxyde d'ethylene. 

4. Precede pour la fabrication de preparations pour le traitement des cheveux suivant les 
revendications 1 a 3, caracterise en ce que Ton Introdult en agitant un silicate d'ou on a retire les parties 
constituantes secondaires, tel qu'il est defini dans Texemple 1, centrifuge au bout de quelques heures de 
duree de gonflement, separe et ensuite, charge a 40 a 70 °C avec un agent tenslo-actif anionique, non 

55 ionique et/ou du type zwitterionique, I'agent tenslo-actif etant ajoute a Tempatage de silicate sous la 
forme liquide, homogeneise, puis separe la matiere soiide et melange eventuellement avec i^ parties 
constituantes habitueiles des agents pour le traitement des cheveux. 
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European Patent 0 099 987 
Henkel KGaA 

Patent Application D 6358 EP 

Hair Treatment Preparation 

The invention relates to hair treatment preparations on the basis of laminated silicates and 
surfactants. 

A series of requirements is set for hair treatment preparations or hair treatment agents. In 
addition to the usual requirements, namely the compatibility with hair and scalp as well 
as the cleaning power for different impurities, including hair grease, there is in particular 
the diminishing of hair-splitting, the lowering of electrostatic charges, the conditioning 
and reviving of the hair without a loading effect, as well as an improvement in 
hairdressing and wet comb-ability. 

Hair splitting depends strongly on the ability of hair to tangle and on it being 
mechanically damaged by subsequent combing. Data on the formation of splitting can be 
found in the publications of D.W. Cannell - "Split ends and their repair", Cosmetics and 
Toiletries 94., 29 (March 1979) and J. A. Swift and A.C. Brown, JSCC 23, 695 (1972) 
and JSCC 26, 289 - 297 (1975). 

Products which decidedly lower the rate of splitting, as e.g. quaternary ammonium 
compounds, which have at least a relatively long hydrophobic hydrocarbon chain, have a 
loading effect on the hair with repeated use. 

All known reviving agents which are taken up from mixtures containing anionic 
surfactants (mainly quaternary polymers or polycondensates), raise the electrostatic 

charge of hair. Furthermore, strong reviving agents diminish the friction between fibres 
and thus have a detrimental effect on hairdressing. 
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Quaternary ammonium compounds, which diminish the electrostatic charge, are not taken 
up by the hair from mixtures containing anionic surfactants and in addition they have a 

loading effect on the hair. 

5 

The following publications can be named as examples for improvement of the wet comb- 
ability by means of quaternary ammonium compounds: 

M. Breuer, G.X. Gikas and 1. T. Smith "Physical chemistry of hair condition", Cosmetics 
& Toiletries 94, 29 (April 1979) ; M. L. Garcia and J. Diaz "Compatibility 
10 measurements on Human Hair" , JSCC 27 , 379 (1976) ; J,M. Quack and A.K. Reng, 
"Quaternary ammonium compounds in cosmetics", Parfumerie und Kosmetik 56 , 157 
(1975). 

From the above named Literature sources it arises that there already exists a series of 
15 very effective agents for improving the wet hair comb-ability. Counted among the most 
effective agents are fats, oils and/or quaternary ammonium compounds with one or more 

long hydrophobic hydrocarbon chains. These active substances are taken up well by hair 
from aqueous mixtures (so-called after-treatment agents), do not act from formulations 
containing surfactants, or only weakly. They possess the disadvantage of loading the hair 
20 with strong electrostatic charges. 

Cosmetic preparations are known from DE-OS 24 5 1 91 8, which consist of a 
Montmorillonite clay as active material, at least one auxiliary aid facilitating the 
physiological activities of the clay and optionally of further additional materials. Named 

25 as Montmorillonite clay are Hectorite, Stevensite or preferably ghassoulite. Named as 
auxiliary aids are wetting agents such as anionic wetting agents, e.g. sodium lauryl 
sulphuric acid ester or condensation products of a fatty acid with methyltaurine or fatty 
acids or an essential oil. Named as additional materials are solvents, water, sea salt, 
different oils, tar, sulphur, formaldehyde and different perfumes. The Examples relate to 

30 detergents for normal hair, masks for fatty skin with a tendency towards acne and special 
soaps for greasy skin and toilet soaps for normal skin. 
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The task set for the present invention, is to create a hair treatment preparation, which 
diminishes the rate of splitting, and lowers the electrostatic charges on hair, improves the 
wet comb- ability, conditions and revives without a loading effect, and increases the 
5 hairdressing capability when the hair is washed. 

This task is achieved through making available the hair treatment preparation in 
accordance with the invention, on the basis of laminated silicates and surfactants, and its 
process of manufacture. 

10 

The subject matter of the invention is a hair treatment preparation on the basis of 
laminated silicates and surfactants, which is characterised by containing laminated 
silicates, previously loaded with 20 to 40 % by weight of surfactants ( in relation to 
anhydrous laminated silicate) which are chosen from anionic, non-ionic and/or 
15 zwitterionic types, wherein the laminated silicate has a three-layer structure, is capable of 
swelling in water, has a charge density relative to (Si, AI) 4 O 10 structural units of 0.25 to 
0.5 negative units of charge, and in the octahedral layer overwhelmingly contains 
aluminium and/or magnesium. 

20 The subject matter of the invention is further a process for manufacturing the previously 
described hair treatment preparations, by which laminated silicates of the named type are 
stirred to 5 to 1 0% by weight in water, and after a few hours duration of swelling, are 
centrifuged and separated, whereupon they are loaded with surfactants of the named type 
at temperatures of 0 to 100 °C, by the fact that one adds the liquid surfactant to the 

25 laminated silicate suspension heated to the given temperature, optionally stirring for a 
period, removes the solid material and subsequently mixes it with the usual foraiulation 
constituents for manufacturing hair treatment preparations. 

Surprisingly, the hair treatment preparations in accordance with the invention, which 
30 contain the specified laminated silicates previously loaded with the specified surfactants, 
do not show the above described disadvantages of hair treatment agents of Prior Art, but 
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instead show an essential improvement of wet comb-ability, a strong diminishing of 
electrostatic charging of the hair, a decrease of the rate of splitting as well as a better 
hairdressing ability and an improved conditioning ability and reviving ability. 

5 Up to now no hair treatment agent existed, which achieved the named effects with the 
help of a single active material, and it is completely surprising that a hair treatment 
preparation depending on only one active material, brings about the combination of the 
desired effects. 

10 Described in what follows are the laminated silicates and surfactants which are suitable in 
accordance with the invention. 

The silicate is typically present in the laminated silicates as a layer. Each silicate 
tetrahedron (Si04) " is cross linked over oxygen bridges with three other silicate 

15 tetrahedrons two-dimensionally into laminates of the general composition (Si 2 O 5) n^" 
but with a few mineral exceptions, respectively combined over the fourth oxygen bridge 
with an octahedral coordinated metal atom. This octahedrons, in which the metallic 
central atoms are each surrounded by 6 oxygen atoms (overwhelmingly from hydroxy 1 
groups) also form typical laminates. Through this structural principle, each tetrahedral - 

20 and octahedral layer can be arranged to form a double-layer, and the octahedral layers 
lying between two tetrahedral layers can, however, form so-called three-layer packets 
with the first ones. Water-intermediate layers lie between these two- and three layer 
packets. Mineral representatives^ of both structure types are correspondingly named two- 
layer or three-layer minerals. 

25 

By the exclusive presence for example of aluminium central atoms in the octahedral layer 
as a pure "Hydrargillite-layer", this would result in an idealised overall composition of 
the (water-containing) laminated silicate of "AI2 (0H)2 (Si 4 Oio ) * n H2O". An 
idealised laminated silicate of that type would, however, be unsuitable for the invention 
30 owing to its charge relationships. 
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Characteristic for the laminated silicates used in accordance with the invention is, that the 
central atoms in the octahedral layer have an isomorphous substitute, aluminium for 
example by Mg^*^ , Fe^"*^ and/or other preferred divalent metal ions. Silicon in the 
tetrahedral layer is substituted to a smaller extent, almost exclusively by aluminium. 
From this, a charge difference results in dependence of the type and extent of the 
isomorphous substitution. The surfaces of the laminated silicates are thereby negatively 
charged. These charge differences are levelled out by alkali- and/or alkaline earth -ions.; 
these are found between the layers, solvated in the water intermediate layer, 
exchangeable and thereby a carrier for the cation exchange ability of this mineral class. 

The general overall composition (capable of swelling) of three-layer silicates can 

therefore be formulated as 

(M^^ ) (x + y) " (6-x) ^ 

(X + y) / z (H20)n [(Me^" , Me^"" ) 2 - 3 (0H)2 (Si4 . y Aiy) Oio] (x + y)- 



15 ^ V ' — p ^ 

Rigid, negative charged layer packet 
Water in the intermediate layer 
Cations capable of exchange 



M^"^ are here the cations capable of exchange with the valence z. 
Me^^ and Me^^ are the divalent and trivalent cations in the octahedral layer. The values 
25 for X and y are characteristic numbers of electrons for the resulting total charges. An 

empirical formula of that type was used for example by A. Weiss and G. Lagaly, Kolloid- 
Z. und Z. fiir Polymere, 216.217 . 365 - 361 (1967) , page 360. For specified laminated 
silicate types, the hydroxyl group can thereby be substituted by fluoride (Hectorite). 

30 The silicate layers are not unlimited in size; laminated silicates overwhelmingly form 
small particles, often with a small flake structure having a diameter at all events of a few 
micrometers. Positive and negative charges occur at the edges of these flakes, as the 
above described oxygen bridges are broken. Whilst the negative charges are neutralised 
(by the mobile cations), the positive charges remain in the vicinity and at the edges lead 
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to a positive total charge. Through edge/surface bonds, laminated silicates of that type 
can construct framework structures in the form of "card houses". The particular 
Theological properties of swollen laminar silicates can also be explained hereby, namely 
the thickening- and thixotropic activity. 

5 

As a consequence of the different arrangement possibilities of tetrahedral and octahedral 
layers, different central atoms in the octahedral layers and also particularly as a 
consequence of the various substitution possibilities, the variation width of the laminar 
silicates is extraordinarily large. Those laminated silicates spread out in the earth's crust, 
10 thus differ considerably accordmg to the deposits, and even with the same mineral type. 

All such three-layer minerals are suitable for use in the present invention, which have 
defined charge densities on the layer surface as well as charge differences between a 
layer surface and broken edges, and the power of binding by adsorption, the surfactant 
15 types listed below. 

As a measure of the charge density of the laminated silicates, a layer charge (x + y + z) 
can be defined as an excess charge of a (Si, Al)4 Oio - construction unit according to 

20 (6-x) ^ 

M"^ [(Me^Me^Me^)2.3 ((OH)2-zOz) (Si4.y Aly) O lo ] ^"""^"'^^ 
X + v + z 
n 

25 and determined fi:om the complete chemical analysis or according to other methods. 
M"* are here the cations capable of exchange of the valency n, 

Me^"" , Me^"^ and Me"^ are cations in the octahedral layer; 

X, y, and z are the important numbers of electrons for the resulting total charge (compare 
here G. Lagaly and A. Weiss, Kolloid-Z und Z. Poiymere 237, 266 - 273, (1969), page 
30 268). 

This layer charge (x + y + z) for laminated silicates used in the hair treatment 
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preparations in accordance with the invention, amounts to about 0.25 to 0.5 negative 
charge units per (Si, Al)4 Oio structure unit. Accordingly the three-layer silicates of the 
Montmorillonite group and of these particularly, those with high aluminium content of 10 
- 20 % by weight or magnesium content of 20 to 30% by weight, calculated on the dry 
5 laminated silicate, are particularly well suited for the applications in accordance with the 
invention. Montmorillonite and Hectorite are common and widely spread representatives 
of this mineral and charge type and thus can be used economically. 

As originally mentioned and displayed in the Literature sources quoted there, the 
10 movable cations in the water intermediate layers can also be exchanged by quaternary 
ammonium ions with long organic residues. In dependence of the laminated silicate types 
and formation of the ammonium ions (particularly the chain length distribution), an intra- 
molecular swelling takes place, through which charging with quaternary ammonium 
organophiled laminated silicate in suitable solvents then acts as a thickening agent. These 
15 products have the named disadvantages. 

The charged laminated silicates used for the hair treatment preparations in accorance with 
the invention are, however, of a fully different type. They are not obtained by cation 
exchange, but by adsorptive accumulation of special surfactants on the named specified 
20 laminated silicates. Accordingly the addition products suitable for the hair treatment 
preparations in accordance with the invention, do not typically have a swelling- and 
thixotropic capability. 

This distinguishes the surfactant-charged laminated silicates in hair treatment 
25 preparations in accordance with the invention from the technical applications of 

laminated silicates employed up to now, in which at least one of the following substance 
properties - cation exchange capacity, sweUing ability, thickening capacity, thixotropic 
capacity is exploited. 

30 Suitable for charging the specified laminated silicates in accordance with the invention, 
are surfactants of the anionic, non-ionic and/or zwitterionic type. Anionic surfactants of 
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that type are e.g. the alkah- and ammonium salts of e.g. alkyl sulphates with 8-13 carbon 
atoms, alkylpolyglycol ether sulphates with 8-18 carbon atoms in the alkyl group and 1 - 
6 glycol ether groups in the molecule, alkyl phenol polyglycolether sulphates with 8-12 
carbon atoms in the alkyl group and 1 - 6 glycol ether groups in the molecule, fatty acid 

5 alkylolamide- and fatty acid alkylolamide polyglycol ether sulphates, sulphated fatty acid 
monoglycerides, primary and secondary alkane sulphonates, alkene- and hydroxyalkane 
sulphonates with 10-20 carbon atoms, sulphosuccinic acid-monoalkyl esters with 8-18 
carbon atoms in the alkyl group or dialkyl esters with 6-10 carbon atoms in the alkyl 
group, a sulpho-fatty acid low alkyl esters, fatty acids, alkyl-polyglycol ether carboxylic 

10 acids with 8-18 carbon atoms in the alkyl residue and 2 - 6 polyglycol ether groups in 
the molecule, acylsarcosines, acyltaurides and acylisethionates with 8-18 carbon atoms 
in the acyl group, primary and secondary alkyl phosphates and alkylpolyglcol ether 
phosphates with 8-18 carbon atoms in the alkyl group and 1 - 10 polyglycol ether groups 
in the molecule. 

15 

Suitable non-ionic surfactants are e.g. the addition products of 4 - 40 , preferably 4 - 20 
mols ethylene oxide to fatty alcohols, fatty acids and fatty amines with 8-12 carbon 
atoms, to alkyl phenols with 8-12 carbon atoms in the alkyl residue, to fatty acid amides 
and fatty acid alkyolamides, fatty acid mono- or diglycerides and to sorbitan fatty acid 

20 ester. Furthermore such addition products are also suitable, which also contain in addition 
to ethylene oxide, 1-10 mols propylene oxide. Finally, suitable are also the water- 
soluble, 20 - 250 ethylene glycol ether group-containing and 10 - 100 propylene glycol 
ether group-containing addition products of ethylene oxide to polypropylene glycols, 
alkylenediamine -polypropylene glycol and alkyl-polypropylene glycol with 1-10 

25 carbon atoms in the alkyl chain as well as amine oxides and sulphoxides with 8-18 
carbon atoms in the molecule. 

Suitable zwitterionic surfactants are e.g. alkylbetaines, alkylamidopropyl-betaines, 
alkylimidoazolinium-betaines, alkyl amino carboxylic acids each with 8-18 carbon 
30 atoms in the alkyl group. Examples of such zwitterionic surfactants are e.g. coconut-alkyl 
dimethylamino acetic acid, coconut-alkyl amidopropyl-dimethyl-amino-acetic acid or N- 



hydroxyethyl-N-coconut-aikyl amido- ethyl-giycine. 



For the manufacture of the tri-layer silicates loaded with surfactants and contained in the 
hair treatment preparations in accordance with the invention, the following procedures 

can be undertaken: 

Market-available active Bentonites can be used as moderately priced tri-layer silicates; 
these contain considerable quantities of Montmorillonite as well as different quantities of 
accompanying minerals. According to the active Bentonite quality, these accompanying 
minerals must be extensively removed - particularly if it relates to minerals incapable of 
swelling, such as for example quartz or feldspar - as they would impair technical service. 
The undesirable accompanying minerals must be removed to achieve a content of less 
than 5%, preferably less than 1% . Such a separation of contaminating materials can then 
be undertaken in the dry state over air separators ( optionally even with sieving), if these 
accompanying minerals have high densities or large particle diameters. Technically 
preferred however is a separation of the troublesome secondary ingredients by 
centrifoging a suspension. For this purpose the natural laminated silicate up to about 5 - 
10% by weight in water is stirred and centrifuged after a few hours swelling duration. By 
centrifuging at a suitable number of revolutions (depending on the type of centrifuge), a 
suspension is obtained containing swollen laminated silicate almost exclusively. The 
mineral secondary ingredients remain behind and are discarded. This centrifuged 
suspension can be used directly for loading with surfactants. 

This loading can indeed be undertaken in principle in a complete temperature range, in 
which the components can be handled (about 0 to 100°C). For the loading it is 
appropriate however to use a temperature range of about 40 to 70°C, because in this, 
particularly homogenous products accumulate. Liquid surfactants can be added as such to 
the laminated silicate slurry present, and become a paste or even a solid - if they are not 
well distributed in water - being dissolved or at least partially dissolved initially with a 
little quantity of solvent (for example ethanol or isopropanol). 
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The laminated silicate slurry heated to about 40 to 70 C is placed in an open vessel, and 
the liquid, optionally warmed surfactant component is added within a few minutes. The 
reaction product is stirred for about a further 30 minutes for homogenisation, maintaining 
the reaction temperature, the solid material is separated and then either directly 
incorporated or then processed further. 

The separation of the solid loading product can be undertaken by means of centrifuging, 
but simpler usually by filtration. The loading product is washed with water (for example 
on the nutsch filter) and can be used dkectly in this form as a moist product. It is also 
possible to carry out a subsequent drying, size reduction and/or sorting of the particles 
according to density or size by air separation or sieving . 

The optimal quantity of surfactant in relation to the laminated silicate in the slurry is 
dependent to a strong measure on the type of laminated silicate and type of surfactant. In 
no case should more surfactant be added than can be absorbed by the laminated silicate 
(except when it is a component which has no detrimental effect on the recipe as a whole). 
The removal of excess surfactant is then bound up with additional expense. With too low 
an addition of surfactant on the other hand, "capacity" is given away. Appropriately, one 
is left with a quantity of added surfactant just under the adsorption maximum, which is to 
be determined quickly by individual trials. With common surfactants suitable for the 
invention, these quantities are about 20 to 40 % by weight of surfactant, in relation to 
anhydrous laminated silicate. 

The loaded laminated silicates obtained in accordance with the invention, can be used as 

a powder, thus as a 100% product, or mixed with different auxiliary- or active materials, 
which are generally known, in order to manufacture shampoos for example. 

The hair treatment preparations in accordance with the invention act to diminish friction 
and lower the electrostatic charge on the hair. Related to this, the hair is less easily split at 
the ends, or damaged abrasively. Furthermore, the wet combability as well as 
hairdressing capability is improved. 



11 



A substantial characteristic of the hair treatment preparations in accordance with the 
invention can be seen in that in contrast to Prior Art, specified laminated silicates are 
contained, which are previously or initially loaded with specified surfactants. This means 
that considerable differences occur, not only in chemical behaviour but also in 
application, where one on the one hand initially loads specified laminated silicates in 
accordance with the invention with specified surfactants, and then through mixing with 
conventional ingredients, manufactures a shampoo, or if one incorporates laminated 
silicates, sodium lauryl sulphuric acid ester, thus a surfactant, and conventional 
ingredients together simultaneously for manufacturing a shampoo. 

Between the mere stirring together of surfactants and untreated laminated silicates to 
make a shampoo on the one hand (Prior Art), and stirring in a product loaded in 
accordance with the invention to make a shampoo on the other hand, there are differences 
from the chemical as well as technical service point of view, which will emerge from 
whatfoUows. 

A product loaded in accordance with the invention was compared with the product 
obtained according to Example 2 of DE-OS 24 51 918. 

If one separates the silicate (water-insoluble) portion from the shampoo in both cases, 
then the solids obtained already differ chemically considerably from each other. After 
separation, one obtains the product loaded m accordance with the invention, practically 
unchanged; it contains the loaded product unchanged in an order of magnitude of 20 to 
40% by weight corresponding to Table 2 hereinunder, i.e. a portion of carbon of 8% and 
over. 

The unloaded laminated silicate stirred directly into a shampoo on the other hand, was 
then loaded with the different shampoo-constituents, which here are quasi "competitive" 
with each other, but this loading however was substantially less extensive than the 
product loaded in accordance with the invention. In fijrther processing of Example 2 of 
DE-OS 24 5 1 91 8 ( NaCl instead of sea salt), the application of the synthetic hectorite as 
a laminated silicate-component and Texapon N25 or Texapon NT as a surfactant 
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component achieved only a loading corresponding to 1 .1 % C and A.Wo C, whereas 
according to Table 2, No. 7 and 8 loading of 15 .0 and 11.2% C were achieved. From this 
the chemical differences can be seen quite clearly. 

Beyond this, the loaded laminated silicates contained in the hair treatment preparations in 
accordance with the invention, do not swell any more which is an important criterion, and 
when incorporated mto shampoos does not lead to stronger (post-)thickening. This is 
however known to be the case when stirring in unloaded laminated silicates. Furthermore 
the already loaded products do not bring about any - adverse - fixing, thereby making any 
perfume constituents of the shampoo ineffective, and do not lead to incompatibilities with 
hydrophilic and/or oleophilic shampoo constituents such as emulsifiers and auxiliaries. 

In what follows, the invention is further explained by the following Examples, technical 
service testing and formulation Examples. 

Examples 



Used for the Examples were three natural marketable laminated silicates of different 
origin and composition as well as a synthetic product. The layer charge (x + y + z) of 
20 these silicates were determined according to A. Weiss et al to 0.3 to 0.5 negative charge 
units 

1) a Hectorite- similar purified magnesium silicate of mineral origin from the Firm 
Kronos-Titan, termed "Bentone EW" (for product 1 and 2, Table 2) 



25 2) 



30 



a finely milled active Bentonite (natural MontmoriUonite "activated" with soda) 
of the firm Erbsloh, which according to the firm's data in addition to 80 to 85% 
MontmoriUonite has as mineral impurities about 5 to 7% quartz, 5 to 10% mica 
and 3% Limonite, and is very finely divided ( 87% < 2 M for products 3 and 4, 
Table 2). 

3) a Hectorite from North American mines (Firm Langer & Co.), about half of which 
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however is Calcite, Montmorillonite and other laminated silicates, for product 5 
and 6, Table 2). 

4) A synthetic Hectorite of higher chemical purity for Product 7 and 8, Table 2. 

5 

The chemical composition of these laminated silicates was determined analytically by X- 
ray fluorescence (fluorescence content titrated ) and is summarised in Table 1 , 

For the loading, slurries of natural laminated silicate were prepared, each of 5 % by 
10 weight in deionised cold water, and after 6 hour swelling time these were centrifuged 
with a filter centrifuge (400 mm diameter) with 2700-fold acceleration of gravity. After 
the separation of the heavy portions was accomplished, the slurries contained 3.0 % 
active substance in the case of active Bentonite, 3.5 % active substance in the case of 
Bentone EW and 2.4 % active substance in the case of Hectorite. The active substance 
15 content of the slurries was determined by means of specimens by drying for 12 hours in a 
vacuum drying cabinet at 120^C. These centrifuged slurries were used for the loadings. 
In the case of the synthetic Hectorite, no secondary ingredients needed to be separated. 
The 5% aqueous slurries were hereby used for loading directly without prior centrifuging. 

20 Employed as surfactants were: 

Texapon ® N 25: fatty alcohol (C 12/14) -polyglycol ether (2EO) - sulphate, sodium 

salt, about 28% wash-active substance, liquid 
(Products 1, 3, 5, 8 , Table 2) 

25 Texapon ® NT: fatty alcohol (€12/14) -polyglycol ether (2E0) -sulphate- 

triethanolammonium salt, about 35% wash-active substance, liquid 
(Products 2, 4, 6 and 7, Table 2) 

Manufacture of the loaded products 

30 

Each 1 kg of the laminate silicate slurry was loaded with the same quantity of surfactant 
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corresponding to its active substance content, thus with 24 g surfactant for natural 
Hectorite, 35 g surfactant for Bentone EW, 30 g surfactant for active Bentonite and 50 g 
surfactant for synthetic Hectorite. The reaction mixture was stirred for 30 minutes at 
60^C, the solid material filtered off, washed with about 3 litres deionised water at a time 
5 and dried for 24 hours in an air circulating drying oven at 70^C. The dried products were 
ground and milled with a pinned disk mill. The loss on ignition (after 30 minutes at 
800^C) and the micro- analytically determined carbon content of the products in 
dependence of laminated silicate and surfactant, can be seen in Table 2. 

10 The hair treatment preparations in the embodiment of the invention were subjected to 

different technical service tests, particularly for wet comb-ability, electrostatic behaviour, 
as well as resistance to splitting. 

1 . Wet comb-ability : 

15 

The wet comb-ability can be quantified accurately and reproducibly - compare in this 
connection K. Newman, G. L. Cohen and C. Hayes, "A quantitative characterization of 
combing", J. See. Cosm. Chem. 24, 773 - 782 ( 1973); M.L. Garcia and I. Diaz, 
''Combability measurements on Human Hair" , J. Soc. -Cosm, Chem. 27 , 379 - 396 

20 (1976) ; A. M. Schwartz and D. C. Knowles, 'Trictional effects in human hair J. Soc. 
Cosm. Chem. 14 , 455 - 463 (1963) ; P. Busch and K. Thiele, "Eigendynamishe Effekte 
an Haaren*^ "Beitrage zur Methodik der Kammbarkeit" , Arzt. Kosmetologie 9 , 305 - 
310 (1979). In the determination of wet comb-ability, the force is measured which is 
needed by a comb chicane to comb through a strand of hair of specified length. The 

25 surfactant-loaded laminated silicates in accordance with the invention act as powerful 

improvers of wet comb-ability, and show high improvements in wet comb-ability of 50% 
and more. 

The tests took place on strands of hair (dark brown, 3 g each) of the specification 
30 European dark, Code No. 6634, Firm Alkinco/Klugman, New York. The strands were 
bleached for 30 minutes with a 5.5% hydrogen peroxide solution at pH 9, wave-set in the 
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cold with 6% thioglycoUic acid for 30 minutes at pH 9 and then cleaned with Texapon ® 
N 25. After this followed the treatment with the products in accordance with the 
invention, which here were rubbed in (finger massage) as dry substance (0.4 g of each 
product for each strand) into the moist hair strands (about 50% water). After 5 minutes 

5 duration of action at room temperature they were rinsed with clear tap water (20^C). The 
wet comb-ability was then determined on the hair dried with a towel, by means of a 
stress-strain apparatus. Methodology and instrumentation are described (Busch and 
Thiele, ArztL Kosmetologie 9, 305 - 310 (1979) ). It is determined by this testing which 
force / path values occur when combing-through a strand of hair with the help of a comb 

10 system. The traction speed of the machine was adjusted at 100 mm/minute. Serving as a 
comb were two dust combs located opposed to each other at a distance of 1 .5 mm. 

Blind values - thus tests without rubbing in the product in accordance with the invention - 
yield wet comb-ability values of 10,000 + 799 mN. Wet comb-ability values in this 
15 range are also measured, if the pure laminated silicates or surfactants are used alone. 

2. Electrostatic charging: 

The data of G. Blankenburg, V HeB and D. Teasdale, Parfumerie und Kosmetik 62, 169 
20 (193 1) as well as A. C. Lunn and R. E. Evans , J. Soc. Cosm. Chem. 28, 549 (1977) can 
be drawn upon for the method of measurement of the electrostatic charging of hair. 

For characterisation of the electrostatic behaviour the hair strands were dried in a closed 
test-room at 20^C and 15% relative humidity, using an apparatus as described above, and 

25 combed 50 times, the resulting potential was measured with a voltmeter against earth. 
The values thus determined are listed in Table 2. Blind tests without involvement of 
products in accordance with the invention, thereby produce values of - 130 ± 3 volts. 
Here also the application of laminated silicates not loaded in accordance with the 
invention 1 - 4 or the surfactants alone, leads to potentials corresponding to the blind 

30 values. With product No. 3 (Example 3 according to the invention), a potential of 

+ 56 volts was measured, and with product No. 4 (Example 4 according to the invention), 
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a potential of + 73 volts. 
3. Rate of splitting: 

5 Not least, the favourable wet comb-ability and slight electrostatic charging brought about 
by the hair treatment preparations in accordance with the invention, lead to the fact that 
the abrasive hair damage on combing and the split formation thereby caused, is 
extraordinarily slight. 

10 The rate of splitting was detennined visually by (microscopic) counting. The 

determinations took place after 3000 combings with the described comb apparatus at 40% 
relative humidity. In blind tests after application of the unloaded laminated silicates or the 
surfactants free of laminated silicate, splitting values of 1 7 to 20% were obtained. With 
product No. 3 (Table 2) a splitting rate of 3.3% was achieved, and with product No. 4 

15 (Table 2) only 1.7%. 



Table 1 Chemical composition of the laminated silicates employed (in %) 



Constituent 


Active 


Bentone EW 


Natural 


Synthetic 


Bentonite 




Hectorite 


Hectorite 


Si02 


49.1 


53.2 


30.5 


50.8 


AI2O3 


17.9 


0.8 


1.2 




MgO 


3.6 


25.1 


13.8 


25.2 


NaaO 


3.7 


3.1 


1.9 


3.9 


LizO 


0.2 


0.8 


0.5 


1.2 


CaO 


1.9 


1.7 


22.9 




K2O 


1.0 


0.2 


0.2 




FeaOs 


4.9 


0.3 


0.9 




F 




3.9 


2.1 


4.2 


Loss on 


17.0 


11.4 


27.9 


15.3 


ignition at 










800°C 
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Table 2 Product composition and wet-combability 



Product 


Laminated 
silicate 

component 


Surfactant 
component 


% loss on 
ignition 


% C, 


Wet comb - 

ability 
[mN] 


1 


Bentone 
EW 


Texapon N 
25 


24.9 


10.4 


3440 


2 




Texapon 
NT 


45.2 


22.1 


4260 


3 


Active 
Bentonite 


Texapon N 
25 


23.3 


8.6 


5120 


4 




Texapon 
NT 


22.4 


9.4 


4920 


5 


Natural 
Hectorite 


Texapon N 
25 


30.2 


10.7 


4900 


6 




Texapon 
NT 


32.0 


11.7 


6080 


7 


Synthetic 
Hectorite 


Texapon 
NT 


38.9 


15.0 


5640 


8 




Texapon N 
25 


32.1 


11.2 


5980 



5 Examples of Application 



1 . Powder shampoo 

99.5% by weight Product 1 (Table 2) 
10 0. 5% by weight perfume oil 



Manufacture took place by spraying the perfume oil in a Lodig mixer. 
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Powder shampoo 

50% by weight Product 2 
49.5% by weight rice starch 
0.5% by weight perfume oil 

The components in powder form were placed in a Lodig mixer and mixed 
thoroughly. The perfume oil was sprayed in during the mixing procedure. 

Cream shampoo 

20% by weight Product 1 (Table 2) 

30% by weight fatty alcohol (C 12/1 4)-poly glycol ether (2 EO)- sulphate, Na-salt 

28%(Texapon®N25) 
2% by weight coconut fatty acid (Cu-is) -diethanolamide (Comperlan ® KD) 
5% by weight sodium myristate 
0.5% by weight perfume oil 
42.5% by weight water 

The components were thoroughly mixed in a stirred vessel with a penta-blade 
stirring impeller. The mixture was then led three times over a laboratory cylinder 
mill (hard porcelain rollers) and homogenised. 

The completed shampoo was of creamy constituency and showed a viscosity of 
400 Pa. S (20^C) measured with a Brookfield rotation viscometer at 5 revs/min. 

Cream shampoo 

20% by weight Product 5 (Table 2) 

30% by weight fatty alcohol (C12/14)- polyglycol ether (2 EO) -sulphate, Na salt 
28% (Texapon ® N 25 
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1 0% by weight coconut alkyl amidopropyl-dimethylamino acetic acid 30% 
(Dehyton K) 

5% by weight ethylene glycol stearate (30% dispersion in alkyl ether sulphate) 
1% by weight 2-octyldodecanol 
5 1% by weight balsam oil 

0.3% by weight perfume oil 
32.7% by weight water 

The manufacture took place as for Example 3. The completed shampoo was of a 
1 0 creamy consistency and had a viscosity of 340 Pa. S (20°C ), measured with a 

Brookfield rotation viscometer at 5 revs/min. 

5. Liquid shampoo 

1 5 1 0% by weight Product 7 (Table 2) 

50% by weight fatty alcohol (Cn/u) -polyglycol ether ( 2 EO)-sulphate, Na salt 

28% (Texapon ® N 25) 

2% by weight coconut fatty acid diethanolamide (Comperlan ® KD) 

0.5% by weight perfume oil 
20 37.2% by weight water 

0.3% by weight common sah 

The components were mixed with each other with stirring. The completed shampoo had a 
slightly opaque appearance and had a viscosity of 12 Pa .s (20°C), measured with the 
25 Hoppler drop-ball viscometer. 
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Patent Claims 

1 . A hair treatment preparation on the basis of laminated silicates and surfactants, 
characterised in that it contains a laminated silicates which have been previously loaded 

5 with 20 to 40% by weight, in relation to anhydrous laminated silicate, of surfactants of 
the anionic, non-ionic and/or zwitterionic type, wherein the laminated silicate has a three- 
layer structure, is capable of swelling in water, has a loading density relative to 
(SiAl)40io structure units of 0.25 to 0.5 negative loading units, and contains 
predominantly aluminium and/or magnesium in the octahedral layer. 

10 

2. A hair treatment preparation according to Claim 1, characterised in that the 
laminated silicate is selected from the group of Montmorillonite, Bentonite, Hectorite and 
Ghassoulite. 

15 3. A hair treatment preparation according to Claims 1 and 2, characterised in that the 
surfactant is an alkanolamine-lauryl ether sulphate which is optionally modified with 
ethylene oxide. 

4. A process for manufacturing hair treatment preparations according to Claims 1 - 
20 3, characterised in that a laminated silicate optionally free of secondary ingredients, as 
defined in Claim 1, is made into a slurry with 5 to 10% by weight water, and 
subsequently loaded at 0 to lOO^C , preferably 40 to 70^C with a liquid surfactant of an 
anionic, non-ionic and/or zwitterionic type, wherein the surfactant is added in liquid form 
to the laminated silicate slurry, homogenised and then the solid material is separated and 
25 optionally mixed with conventional ingredients of hair treatment agents. 



